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® Anordnung zum Testen der katalytischen Aktivitat von einem Reaktionsgas ausgesetzten Feststoffen 
(57) Erne Anordnung zum Testen der katalytischen Aktivitat 

von einem Reaktionsgas ausgesetzten Feststoffen umfafct ^ - A0 

eine Aufnahmeeinheit (1), die mehrere Ausnehmungen 

(7) zur Aufnahme jeweils eines Feststoffes und eine ge- 

meinsame Gaszufuhr und den einzelnen Aufnehmungen 

zugeordnete Kanale (8) aufweist, so daR alte Feststoffe 

gleichzeitig dem Reaktiosgas ausgesetzt und die bei der 

Reaktion entstehenden Produkte uber die Kanale getrennt 

abgefuhrt und einer Analyseeinheit zugefuhrt werden 

konnen. Die Ausnehmungen zur Aufnahme der Feststoffe 

smd in Form einer Matrix angeordnet. Die Testanordnung 

umfafct dariiber hinaus eine Beschickungseinheit, mit der 

sich die nach kombinatorischen Methoden raumlich ge- 
trennt hergestellten Katalysatoren einfach in die Ausneh- 
mungen der Aufnahmeeinheit uberfuhren lassen. 
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Beschreibung 

Die Erfindung beirifYt eine Anordnung zum Teslen der ka- 
lalyiischen Aklivilat von einem Reaktionsgas ausgesclzten 
Fesisloffen mil einer EinheiL zur Aufnahme der Feslsioffe 
und einer Einheil zur Analyse der bei der Reaktion enisle- 
henden Produkle. 

Zur Herstellung und Charakierisierung von Katalysatoren 
werden die poieniiell akiiven Trager- und Katalysatorkom- 
poncnicn in vemieintlich geeigneter Weise kombiniert und 10 
die so gesehalTcnen Mehrkomponenlengemische mil einer 
t'eei^ncien Tesireaktion unter bestimmten, meistdurch tech- 
nische Limilierungen festgesetzten Bedingungen getestet. 
Wahrend die Synihese solcher Materialien oft noch mil zeit- 
lich iiberschaubarem Aufwand bewaltigt werden kann, stellt 
die lirprobung der Katalysatoren hingegen einen sehr zeit- 
und arbeiisaufwendigen Schritt dar. Im allgemeinen wird 
das y.u tcsicndc Material in cincn cigens hicrfur konzipicrtcn 
Laboriestreakior eingefiillt und unter vorgegebenen Parame- 
tern auf seine Tauglichkeit fur die jeweilige Umsetzung ei- 
nes Eduktgcmisches getestet. 

Die EP 0 423 294 Bl beschreibt eine Einrichtung zur Un- 
lersuchung und Bewertung von Wirbelschicht-Crack-Kata- 
lysatoren, die iiber einen einzigen rohrformigen Reaktor 
verfugt. Die bekannle Einrichtung dient zum Durch fuhren 
einer Serie von forllaufenden zyklischen Experimemen un- 
ter Variierung experimenteller Bedingungen. 

Daruber hinaus istdie gleichzeitige Austestung von Kata- 
lysatoren in mehreren separaten Reaktoren bekannt, die von 
einer gemeinsamen Gasaufbereitung versorgt werden. Auch 
bei der Austestung von Katalysatoren in Parallelreaktoren 
ist das Beschicken der Katalysatoren mit den zu testenden 
Materialien eine zeit- und arbeilsaufwendige MaBnahme. 
Nachteilig ist auch, daB die Anzahl der zur Verfiigung ste- 
henden Reaktoren, die sich parallel betreiben lassen, in der 
Praxis begrenzt ist. 

Eine entscheidende Neuerung der letzten Jahre in der bio- 
organischen Synthese war die Entwicklung kombinatorisch 
synthetischer Verfahren (Furka, A., Sebastian, E, Asgedom, 
M., Dibo, G., Abstr. - 14ih Int. Congr. Biochem., Prag 1 988, 40 
Vol. 5, 47). Meist wird bei solchen Synthesen nur mit sehr 
kleinen Substanzmengen gearbeitet und oft werden poly- 
mere Trager zur Fixierung einer der Reaktanden und der 
entstehenden Produkte verwendet. Somit stellt die kombina- 
torische Synthese heute eines der Standardwerkzeuge in der 45 
bioorganischen Chemie dar. Das efflziente Testen einer Sub- 
stanzbibliothek, die durch solche synthetische Verfahren 
hergestellt wurde, ist derzeit im sogenannten "high 
throughput screening" bei dem Testen potenueller Pharma- 
zeutika am wei testen vorangetrieben worden. Derzeitige 50 
Testmethoden basieren auf der Zudosierung des jeweiligen 
Stoffes aus der Substanzdatenbank zu einem Enzym oder 
Zellkulturen, die die Anwesenheit einer Wechselwirkung 
zwischen dem Stoff und einer bestimmten aktiven Stelle im 
Enzym oder im ZellstofTwechsel durch eine Lumineszenz 55 
anzeigen. Die Substanzen aus den Bibliotheken werden in 
sogenannten "Arrays", unter denen Flatten mit Vertiefun- 
gen, die als ReaktionsgefaBe dienen, zu verstehen sind, mit 
dem jeweiligen Testsystem in Kontakt gebracht, danach er- 
folgt oft noch eine geeignete Weiterbehandlung der Probe 60 
(Bestrahlung, Inkubation, etc.), an die sich der abschlie- 
Bende Bewertungstest anschlieBt. 

Die ersten Ansatze einer Ubertragung kombinatorischer 
Synthese- und Testverfahren auf anorganische Festkorper 
wurden 1995 von Schultz ct al. vcroffcntlicht (Xiang, X. - 65 
D., Sun, X., Briceno, G., Lou, Y., Wang, K.-A., Chang, H., 
Wallace-Freedman, W.-G., Chen, S.-W.. Schultz, P. G., Sci- 
ence 268, 1995, 1738 und Briceno, G., Chang, H., Sun, X., 
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Schultz, P. G., Xiang, X.-D., Science 270, 1995, 273 sowie* 
Sun, X.-D., Wang, K.-A., Yoo, Y., Wallace-Freedman, W. 
G., Gao, C,°Xiang, X. -D., Schultz, P. G., Adv. Mater. 9, No. 
13, 1997, 1046 und Wei, T., Wallace-Freedman, W. G., 
- Schultz, RG., Xiang, X.-D., Appl. Phys. Lett. 68, 1996, 
3506). Hierbei wird zur Herstellung der Verbindung ein Be- 
schichtungsverfahren verwendet das durch Maskentechni- 
ken die Herstellung verschiedener Kombinationen auf ei- 
nem Substrai erlaubi. 

Der entscheidende Nachteil der von Schultz el al. be- 
schriebenen Melhode besteht zum ersten darin, daB durch 
die Beschichtungsverfahren nur ein sehr kleiner Teil der 
chemisch moglichen Kombination hergestellt wird, die mil 
herkommlichen bei der Katalysaiorpraparation ublichen 
o naBchemischen Verfahren erhalten werden konnen. Somit 
wird die Bibliothek der moglichen katalylisch aktiven Kan- 
didaten erheblich verkleinert. Ein Verfahren zum Austesten 
der katalytischcn Aktivitat der Materialien ist nicht bc- 
schrieben. 

20 Auf dem Gebiet des gleichzeitigen Austesten von Kataly- 
satoren wurde eine Arbeit von Luss et. al. veroftenllicht 
(Moates, F.C., Somani, M., Annamalai, J., Richardson, i T., 
Luss, D., Willson, R. C, Ind. Eng. Chem. Res. 35, 1996, 
4801), bei der Katalysatorpellets durch Infrarot-Thermogra- 
25 phie geleslel wurden. Diese Melhode isl jedoch auf Reaklio- 
nen mit groBer Warmetonung iimitiert. Selektivitatsunter- 
schiede werden nicht erfaBt. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Anord- 
nung zu schaffen, mit der sich die katalytische Aktivitat von 
30 einem Reaktionsgas ausgesetzten Feststoffen ohne groBeren 
Zeit- und Arbeitsaufwand effektiv testen laBt. 

Die Lbsung dieser Aufgabe erfolgt erfindungsgemaB mit 
den Merkmalen des Paten tanspmchs 1 . 

Die erfindungsgemaBe Anordnung erlaubt die simultane 
35 aber auch sequentielle Erprobung einer groBen Anzahl von 
Festkorperkatalysatoren, die einem Reaktionsgas ausgesetzt 
sind, wobei die Bedingungen wie Druck, Temperatur etc. 
frei variiert werden konnen. 

Die Anordnung umfaBt eine Aufnahmeeinheit, die meh- 
rere Ausnehmungen zur Aufnahme jeweils eines Feststoffes 
aufweist, dessen katalytische Aktivitat getestet werden soil. 
Uber eine gemeinsame Gaszufuhr werden alle Feststoffe in 
der Aufnahmeeinheit dem Reaktionsgas gleichzeitig ausge- 
setzt. Der Gasstrom wird in den einzelnen Ausnehmungen 
zugeordneten Kanalen abgefuhrt, so daB die uber jeden Ka- 
talysator entstehenden Produkte separat fur jeden Feststoff 
in der Analyseeinheit analysiert werden konnen. Die Ana- 
lyse kann beispielsweise durch die bekannten spektroskopi- 
schen, spektrometrischen oder chromatographischen Ver- 
fahren erfolgen. Wahrend der Testphase kann jeweils nur ei- 
ner der Kanale zur Analyseeinheit freigeschaltet sein, wah- 
rend das iiber die anderen Kanale abgefuhrte Gas nicht ana- 
lysiert wird. Die Aufnahmeeinheit ennoglicht aber auch die 
Analyse des uber rnehrere Kanale abgefuhrten Gasstroms. 
Es konnen auch beliebig viele Kanale geschiossen werden, 
so daB sie nicht vom Reaktionsgas durchstromt werden. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Aufnahme- 
einheit sind die Ausnehmungen in Form einer Matrix ange- 
ordnet. Die Anordnung in Form einer Matrix ennoglicht 
nicht nur die Erprobung einer groBen Anzahl von Katalysa- 
toren auf engem Raum, sondern erleichtert auch das Ein- 
bringen der zu testenden FeststofTe in die Ausnehmungen 
mittels einer Beschickungseinheit, in der die Katalysatoren 
synthetisiert und dann in die Ausnehmungen der Aufnahme- 
einheit ubcrfuhrt wcrdcn. Es ist aber auch moglich, die Ka- 
talysatoren direkl in der Aufnahmeeinheit zu syntheiisieren. 

Die Kanale zum Abfuhren des Gasstroms befinden sich 
vorzugsweise am Boden der Ausnehmungen, so daB die Ka- 
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talysaioren von dem Reaklionsgas durchstromi werden. 

Die Beschickungseinheil zum gleichzeiligen Einbringen 
der Stoffe in die Aufnahmeeinheil weisl den einzeinen Aus- 
nehinungen zugeordnete Kanale auf, in denen die Katalysa- 
toren nach kombinaiorischen Methcden raumlich getrennt 
hergestellt werden konnen. Um die Kanale der Beschik- 
kungseinheit zum Syniheiisieren der Festsioffe verschlieBen 
zu konnen, is! vorteilhafterweise ein Schieber vorgesehen, 
der samiliche Kan&le verschlieBt bzw. freigibt. 

Die Kanale der Beschickungseinheil sind entsprechend 
den Ausnehmungen der Aufnahmeeinheit angeordnet. Zum 
Uberfuhren der Feslstoffe wird die Beschickungseinheil an 
die Aufnahmeeinheit angesetzt, wobei die Kanale der Be- 
schickungseinheit dann mil den Ausnehmungen der Auf- 
nahmeeinheit fluchten. 

Zum Auspressen der Feslstoffe aus den Ausnehmungen 
umfaBt die erfindungsgemaBe Anordnung vorteilhafter- 
wcisc cin PreBwerkzeug, das den Kanalcn der Bcschik- 
kungseinheit zugeordnete PreBstempel aufweist. 

Zur Justierung verfugt die Aufnahmeeinheit uber einen 
umlaufenden Ansatz, in den die Beschickungseinheit pas- 
send eingesetzt werden kann. Bei abgenommener Beschik- 
kungseinheit wird auf den umlaufenden Ansatz der Aufnah- 
meeinheit ein Deckel gesetzt, so daB eine gemeinsame Gas- 
zufiihrkamiiier fiir die Ausnehmungen in der Aufnahmeein- 
heit geschaffen wird. Durch eine Bohrung irn Deckel kann 
das Reaktionsgas dann der gemeinsamen Gaszufuhrkammer 
zugefuhrt werden. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform weist die 
Aufnahmeeinheit eine Heizeinrichtung auf, uni die ge- 
wunschte Reaktionstemperatur einstellen zu konnen. 

Die zu testenden Festkorperkatalysatoren sitzen vorzugs- 
weise auf Plattchen aus porosen Material, die in den Aus- 
nehmungen der Aufnahmeeinheit quer zur Stromungsrich- 
tung des Reaktionsgases angeordnet sind. 

Im folgenden wird ein Ausfiihrungsbeispiel der erfin- 
dungsgemaBen Anordnung zum Testen der katalytischen 
Aktivitat von einem Reaktionsgas ausgesetzten Feststoffen, 
unter Bezugnahme auf die Zeichnungen naher erlautert 

Es zeigen: 

Fig. 1 die Aufnahmeeinheit der Anordnung zum Testen 
der katalytischen Akdvitat von einem Reaktionsgas ausge- 
setzten Feststoffen in geschnittener Darstellung, 

Fig. 2 einen Schnitt durch die Aufnahmeeinheit entlang 
der Linie 11-11 von Fig. 1, 

Fig. 3 die Aufnahmeeinheit von Fig. 1 in der Draufsicht, 

Fig. 4 das GasfluBschema der Testanordnung, 

Fig. 5 die Beschickungseinheit der Testanordnung in ge- 
schnittener Darstellung, 

Fig. 6 einen Schnitt durch die Beschickungseinheit ent- 
lang der Linie VI- VI von Fig. 5, 

Fig. 7 den Schieber der Beschickungseinheit von Fig. 5 in 
der Draufsicht, 

Fig. 8 das PreBwerkzeug der Testanordnung in geschnit- 
tener Darstellung und 

Fig. 9 die Zerkleinerungseinheit der Testanordnung in ge- 
schnittener Darstellung. 

Die Anordnung zum Testen der katalytischen Aktivitat 
von Feststoffen umfaBt eine Aufnahmeeinheit 1 (Fig. 1 bis 
3), in der die Festkorperkatalysatoren einem Reaktionsgas 
ausgesetzt werden, eine Analyseeinheit 2 mit einer Ventilan- 
ordnung 3 (Fig. 4), mit der die bei der Reaktion entstehen- 
den Produkte analysiert werden und eine Beschickungsein- 
heit 4 mit einem PreBwerkzeug 5, in der die Katalysatoren 
nach kombinatorischen Mcthodcn raumlich getrennt herge- 
stellt werden (Fig. 5 bis 8). 

Fig. 1 zeigt einen Schnitt durch die Aufnahmeeinheit 1 
der Testanordnung. Die Aufnahmeeinheit 1 weist einen zy- 



lindrischen Korper 6 aus warmeleitendem Material, vor- 
zugsweise Messing auf, der an seiner Oberseite mit zylindri- 
schen Bohrungen 7 versehen isl, die in Fonn einer n X m 
Mairix mil vier Zeilen und vier Spallen angeordnet sind 
5 (Fig. 2). Eine 4 x 4 Mairix ist nur beispielhaft angegeben, es 
sind auch Anordnungen mit einer wesenUich groBeren An- 
zahl von Ausnehmungen moglich. 

Am Boden jeder Ausnehmung 7 ist ein Kanal 8 ange- 
schlossen, der an der Unierseite des Messingkorpers 6 aus 
10 der Aufnahmeeinheit 1 herausfuhrt. Die Kanale 8 verlaufen 
parallel zueinander in vertikaler Richtung. Sie haben einen 
kleineren Durchmesser als die Ausnehmungen. Dies stellt 
ahnliche Flusse durch alle Ausnehmungen sicher, da die Ka- 
nale die jeweiligen Hauptstromungswiderstande darstellen. 
15 Die einzeinen Kanale konnen auch gezielt verengt werden, 
um in alien Ausnehmungen exakt die gleichen Flusse einzu- 
stellen. Hierzu konnen in der Aufnahmeeinheit entspre- 
chende Drossclcinrichtungcn odcr dgl. vorgeschen scin. 
An der Oberseite des Messingkorpers 6 ist ein Flansch 9 
20 zur Befestigung eines Deckels 10 aus warmeleitendem Ma- 
terial, vorzugsweise Messing, angesetzt. Flansch 9 und Dek- 
kel 10 weisen mehrere umfangsmaBig verteilt angeordnete 
Bohrungen U auf, so daB der Deckel fest mit dem Messing- 
kbrper verschraubt werden kann (Fig. 3). Zur Abdichtung 
^ des Deckels 10 gegenuber dem Flansch 9 ist eine Ringdich- 
tung 12 vorgesehen, die in einer Ringnut 13 des Flansches 9 
sitzt 

Der Messingkorper 6 und der Deckel 10 weisen Bohrun- 
gen 14 zur Aufnahme von Heizpatronen 15 einer Heizein- 
30 richtung auf, um die Aufnahmeeinheit 1 auf die Reaktions- 
temperatur aufheizen zu konnen. 

Die zu untersuchenden Katalysatoren sitzen jeweils auf 
einem Plattchen 16 aus einer porosen Innertmasse (Fritte), 
das am Boden jeder Ausnehmung quer zu deren Langsachse 
35 angeordnet ist. 

Zum gleichzeitigen Testen der Katalysatoren wird der 
Deckel 10 mit dem Flansch 9 des Messingkorpers 6 ver- 
schraubt und uber in dem Deckel vorgesehene Bohrungen 
17, 18 wird das Reaktionsgas in die oberhalb der Ausneh- 
40 mungen 7 beflndliche Gaszufuhrkammer 19 geleiteL Das 
Reaktionsgas durchstromt die auf den Fritten 16 sitzenden 
Katalysatoren 20 und wird uber die Kanale 8 abgefuhrt. 

Fig. 4 zeigt das GasfluBschema der Testanordnung. Das 
Reaktionsgas stromt aus einem Gasbehalter 21 liber eine 
45 Gaszufuhrleitung 22, in die eine Dosiereinrichtung 23 ge- 
schaltet ist, in die Ausnehmungen 7 der von der Temperier- 
einheit 24 auf die Reaktionstemperatur aufgeheizten Auf- 
nahmeeinheit 1, so daB die Katalysatoren von dem Reakli- 
onsgas durchstromt werden. 
50 Die bei der Reaktion entstehenden Produkte werden fiir 
jeden Katalysator iiber die separaten Kanale 8 getrennt ab- 
gefiihrt, um den Abstrom selektiv der Analyseeinheit 2 zu- 
fuhren zu konnen. 

An dem AuslaB jedes Kanals 8 ist der EinlaB eines Multi- 
55 portventils 24 angeschlossen. Die Multiportventile sind 
elektromagnetisch betatigbar und werden von einer Steuer- 
einheit 25 uber Steuerleitungen 26 angesteuert Der erste 
Ausgang jedes Multiportventils 24 ist uber eine Gasleitung 
27 mit einer ersten gemeinsamen Gasabfiihrleitung 28 ver- 
60 bunden, die zu der Analyseeinheit 2 fuhrt, wahrend der 
zweite Ausgang jedes Multiportventils 24 uber eine zweite 
Gasleitung 29 mit einer zweiten gemeinsamen Gasabfiihr- 
leitung 30 verbunden ist, die ebenfalls zu der Analyseeinheit 
2, z. B. ein Massenspektrometer, fiihrt. 
65 Jc nach der Schaltstcllung der Multiportvcnu'lc konnen 
die bei der Reaktion entstehenden Produkte fur jeden Kata- 
lysator getrennt nacheinander der Analyseeinheit 2 zuge- 
fuhrt werden oder es kann der Abstrom von zwei beliebigen 
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Katalysaioren analysien werden. Die aus den Muliiporiven- 
tilen beslehcnde Ventilanordnung kann in Abhangigkeil von 
der Anzahl dcr zu tesienden Katalysaioren beliebig erweiiert 
werden. 

Anstelle einer Ventilanordnung zum Freischalten der ein- 5 
zelnen Kanale kann auch unterhalb der Aufnahmeeinheit 1 
ein Manipulator mil einer in xyz-Richtung verfahrbaren 
Ein laBkapi Hare angeordnet sein, an der die Analyseeinheit 
angeschlossen ist. Die EinlaBkapillare kann dann mil dem 
Manipulator nacheinander in die Kanale eingefahren wer- 10 
den, so daB sich der Abstrorn jedes Katalysators getrennt 
analysieren lafiL Prinzipiell konnen aber auch jedem Kanal 
ein separates Analysegerat zugeordnet werden, so daB eine 
hohere parallelisierte Analyse moglich ist. 

Fig. 5 zeigt einen Schnitt durch die Bescbickungseinheit 15 
4 derTestanordnung. DieBeschickungseinheit4 weist einen 
zweiteiligen zylindrischen Metallkorper 31 auf, dessen 
Durchrncsscr dcm Inncndurchmcsscr dcs Flanschcs 9 dcr 
Aufnahmeeinheit 1 entsprichl, so daB die Beschickungsein- 
heit 4 in die Aufnahmeeinheit 1 passend eingesetzt werden 20 
kann. Der zylindrische Metallkorper 31 weist in Form einer 
4x4 Matrix angeordnete Kanale 32 auf. Die Anordnung 
und der Durchmesser der Kanale 32 entspricht den Ausneh- 
mungen 7 der Aufnahmeeinheit 1, so daB diese fiuchten, 
wenn die Beschickungseinheit in die Aufnahmeeinheit ein- 25 
gesetzt ist 

Zwischen dem Ober- und Unterteil 31a, 31b des zylindri- 
schen Metailkorpers ist ein Schieber 33 quer zur Langsachse 
der Kanale 32 verschiebbar gefuhrt. Der Schieber 33 ist eine 
Blecbplatte mit Bohrungen 34, die ebenfaUs in Form einer 4 30 
x 4 Matrix angeordnet sind. Diese Bohrungen 34 fiuchten 
mit den Kanalen 32 des zylindrischen Metailkorpers 31. Die 
beiden Befestigungselemente 35, die das Ober- und Unter- 
teil zusammenhalten. erstrecken sich durch seitliche Lang- 
locher 36 des Schiebers 33 und begrenzen dessen Schiebe- 35 
weg. Der Schieber 33 kann zwischen zwei Stellungen ver- 
schoben werden, in der die Kanale 32 der Beschickungsein- 
heit verschlossen oder freigegeben sind. 

Der Schieber 33 besteht vorzugsweise aus Metall. Es ist 
aber auch m6glich, daB der Schieber eine Lochplatte aus po- 40 
rosem Material (Fritte) ist, die zur Filtration dient, wenn sich 
der Schieber in einer Stellung befindet, in der die Bohrungen 
der Lochplatte nicht mit den Kanalen der Beschickungsein- 
heit fiuchten. 

Fig. 6 zeigt einen Schnitt durch das PreBwerkzeug 5 der 45 
Testanordnung. Das Testwerkzeug weist in Form einer 4x4 
Matrix angeordnete PreBstempel 37 auf, die mit Schrauben 
38 an einer runden Platte 39 befestigt sind. Die PreBstempel 
37 sind derart angeordnet und bemessen, daB sie bei geoff- 
netem Schieber 33 passend in die Kanale 32 der Beschik- SO 
kungseinheit 4 eingeschoben werden konnen. 

Fig. 7 zeigt einen Schnitt durch eine Zerkleinerungsein- 
heit 40 in Form eines Gitters, das aus rechtwinklig in einem 
Abstand von etwa 2 mm angeordneten Schneiden 41 be- 
steht. Die Zerkleinerungseinheit 40 kann in die Gaszufuhr- 55 
kammer 19 der Aufnahmeeinheit 1 eingelegt werden, bevor 
die Beschickungseinheit 4 in die Aufnahmeeinheit einge- 
setzt wird, um die in der Beschickungseinheit praparierten 
Feststoffe beim I Jberfuhren in die Aufnahmeeinheit zu zer- 
kleinern. Die Zerkleinerungseinheit kann aber auch mit der 60 
Beschickungseinheit einstiickig sein. 

Nachfolgend wird eine Kohlenmonoxidoxidation an 
kombinatorisch hergestellten Katalysatoren unter Verwen- 
dung der obigen Testanordnung beschrieben. 

Fur dicsc Tcstrcaktion wurdcn kombinatorisch hcrgc- 65 
stellte Katalysatoren aus den Tragem Zcolith Y, Alumini- 
umoxid, Titandioxid und Zirconiumoxid in Kombi nation 
mit den potentiell katalytisch wirksamen Metallen Platin 
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und Palladium und dem Promoior Cer fur die Tesireakiicn 
der katalylischen Oxidation von Kohlenmonoxid zu Koh- 
lendioxid erprobl. Hierbei wurden die Katalysatoren eincm 
Reaktionsgasgemisch aus syntheiischer T.uft und 80% Koh- 
lenmonoxid ausgesetzt. Die Temperatur der Reaktionsgasai- 
mosphare wurde schrittweise erwarmt und dabei der Pro- 
duktgasstrom in den ein zelnen Kanalen ftir die jeweilige Re- 
aktionsgastemperatur spektroskopisch analysierL 

Die Katalysatoren werden in dem Oberteil des zylindri- 
schen Korpers der Beschickungseinheit bei verschlossenem 
Schieber synthetisiert. Dabei wird in jeder der vier Spalten 
ein anderes Tragermaterial deponiert, z. B. in Spalte 1 ein si- 
likatischer Trager, in Spalte 2 ein Aluminiumoxid, in Spalte 
3 ein Titandioxid und in Spalte 4 ein Zirconiumoxid. Die ka- 
talytisch aktive Substanz wird dann z. B. durch ein Tran- 
kimpragnierungsverfahren aufgebracht, z. B. in Zeile 1 ein 
bestimmtes Volumen einer Platinsalzlosung, in Zeile 2 ein 
bcstimmtcs \blumcn cincr Palladiumsalzldsung, in Zcilc 3 
ein bestimmtes Volumen einer Platinsalz- und einer Palladi- 
umsalzlosung und in Zeile 4 ein bestimmtes Volumen einer 
Platinsalz-, einer Palladiurnsalz- und einer Cersalzldsung. 
Durch eine geeignete Hochtemperaturbehandlung wird das 
Losungsmittel entfemt wird. AnschlieBend erfolgt eine 
Nachbehandlung, z. B. mit Wasserstoff. Um das Probenar- 
ray in die Aufnahmeeinheit uberfuhren zu konnen, wird die 
Zerkleinerungseinheit in die Gaszufuhrkammer der Be- 
schickungseinheit eingelegt und die Beschickungseinheit 
wird in die Aufnahmeeinheit eingesetzt. Bei geoflfnetem 
Schieber werden die Festkorperkatalysatoren dann mittels 
des PreBwerkzeuges aus den Kanalen der Beschickungsein- 
heit durch die gitterartige Platte in die Ausnehmungen der 
Aufnahmeeinheir gepreBt. Wenn eine Zerkleinerung der in 
der Beschickungseinheit praparierten Feststoffe nicht erfor- 
derlich ist, kann auf das Einlegen der Zerkleinerungseinheit 
in die Aufnahmeeinheit auch verzichtet werden. Dann wer- 
den die Zerkleinerungseinheit und die Beschickungseinheit 
wieder aus der Aufnahmeeinheit genommen. AnschlieBend 
wird die Aufnahmeeinheit mit dem Deckel dicht verschlos- 
sen und das Reaktionsgas wird zugefuhrt. Nun wir der uber 
die einzelnen Kanale der Aufnahmeeinheit von den Kataly- 
satoren abgefuhrte Produktgasstrom in der Analyseeinheit 
spektroskopisch analysiert, wahrend die Temperatur der Re- 
aktionsgasatntosphare schrittweise erhoht wird. 

Paten tanspruche 

1. Anordnung zum Testen der katalytischen Akti vital 
von einem Reaktionsgas ausgesetzten FeststofTen mit 
einer Einheit zur Aufnahme der Feststoffe und einer 
Einheit zur Analyse der bei der Reaktion entstehenden 
Produkte, da durch gekennzeichnet, daB die Aufnah- 
meeinheit (1) mehrere Ausnehmungen (7) zur Auf- 
nahme jeweils eines Feststoffes und eine gemeinsarne 
Gaszufuhr und den einzelnen Ausnehmungen zugeord- 
nete Kanale (8) aufweist, so daB alle Feststoffe gleich- 
zeitig dem Reaktionsgas ausgesetzt und die bei der Re- 
aktion entstehenden Produkte uber die Kanale getrennt 
abgefuhrt und der Analyseeinheit (2) zugefuhrt werden 
konnen. 

2. Anordnung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, daB die Ausnehmungen (7) zur Aufnahme der 
Feststoffe in Form einer Matrix angeordnet sind, wobei 
die Kanale (8) am Boden der Ausnehmungen (7) ange- 
schlossen sind, so daB die in die Ausnehmungen einge- 
brachtcn Feststoffe von dcm Rcakdonsgas durchstromt 
werden konnen. 

3. Anordnung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Ausnehmungen (7) zylindrische 



ENSDOCID: <DE 1GE09477A1 J_> 



7 



DE 198 09 477 A 1 



8 



Bohrungen sind. 

4. Anordnung nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Anordnung eine an die 
Aufnahmeeinheit (1) ansetzbare Beschickungseinheii 
(4) zum gleichzeitigen Einbringen der Fesisioffe in die 5 
Aufnahmeeinheit umfaBl. 

5. Anordnung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich- 
net daB die Beschickungseinheit (4) den Ausnehmun- 
gen (7) der Aufnahmeeinheit (1) zugeordnete Kan ale 

(32) aufweist, in denen die Feststoffe syntheusiert und 10 
aus denen die Feststoffe* bei an die Aufnahmeeinheit 
angesetzter Beschickungseinheit in die Ausnehmungen 
der Aufnahmeeinheit uberfuhrt werden konnen. 

6. Anordnung nach Anspruch 5, dadurch gekennzeich- 
net daB die Beschickungseinheit (4) einen Schieber 15 

(33) aufweist, der zwischen einer Stellung zum Synthe- 
tisieren der Feststoffe und einer die Kanale freigeben- 
dcn Stellung zum Ubcrfuhrcn der Feststoffe in die Aus- 
nehmungen (7) der Aufnahmeeinheit (1) verschiebbar 
ist 20 

7. Anordnung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeich- 
net, daB der Schieber (33) eine Lochplatte aus Metall 
oder porosem Material ist. 

8. Anordnung nach einem der Anspruche 1 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, da6 die Aufnahmeeinheil (1) ei- 25 
nen umlaufenden Ansatz (9), in dem die Beschickungs- 
einheit (4) einsetzbar ist, und einen Deckel (10) auf- 
weist. der bei abgenommener Beschickungseinheit un- 
ter Bildung einer gemeinsamen Gaszufuhrkammer (19) 
auf den umlaufenden Ansatz (9) aufsetzbar ist, wobei 30 
der Deckel mit mindestens einer Bohrung (17) zum Zu- 
fiihren des Reaktionsgases versehen ist 

9. Anordnung nach einem der Anspruche 4 bis 8, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Anordnung ein PreB- 
werkzeug (5) mit den Kanalen (32) der Beschickungs- 35 
einheit (4) zugeordneten PreBstempeln (37) umfafit, die 
zum Auspressen der Feststoffe in die Kanale (32) der 
Beschickungseinheit eihgefuhrt werden konnen. 

10. Anordnung nach einem der Anspruche 1 bis 9, da- 
durch gekennzeichnet, daB die Aufnahmeeinheit eine 40 
Heizeinrichtung (24) aufweist 

11. Anordnung nach einem der Anspruche 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, daB in den Ausnehmungen 
(7) der Aufnahmeeinheit (1) aus porosem Material her- 
gestellte Plattchen (20) zur Aufnahme der in die Aus- 45 
nehmungen einzubringenden Feststoffe vorgesehen 
sind. 

12. Anordnung nach einem der AnspriJche 4 bis 11, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Anordnung eine Zer- 
kleinerungseinheit (40) zum Zerkleinern der in der Be- 50 
schickungseinheit (4) praparierten Feststoffe beim 
Uberfuhren in die Aufnahmeeinheit (1) aufweist. 
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